BUNDESREPUBUK ® Offeiilegiingsschrift 
®DE 3630483 A1 



QEUTSCHLAND 




OEUTSCHES 
PATENTAMT 



fAktenzeichen: 
Anmeldetag: ~ 
Offenlegungstag: 



P 36 30 483.2 
8. 9. 86 
4. 6.87 



Intel. 4: 

B04B5/04 

B04B 15/02 
B04B 13/00 




I 

<o 

CO 
Ul 

Q 



(§) Unionsprioritat: @ @ @ 
02.1 2.85 DD WP B 04 B/283 460 

@ Anmelder: 

VEB Kombinat Median- und Laboitechnik Leipzig, 
DDR 7033 Uipzig,OD 



@ Erfinder: 

Baumert, Dieter. DDR 8252 Coswig, DD 



< 

CO 

o 

CO 
CD 
CO 

Ul 

Q 



Verfahren zur Temperierung der Rotoren von Ultrazentrifugen 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Temperierung der 
Rotoren von Ultrazentrifugen. Ihr Zel isl, die Temperierzeit 
zu veritOrzen. den Energieveriirauch zu senken. sofortige 
Zentrifugationen zu ermoglichen, den apparativen Aufwand 
zu senken und eine hohe Temperaturgenauigkeit zu gewahr- 
leisten. Ihr lag die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren zur 
Temperierung in der Zentrifuge zu entwickeln. Erfindungs- 
gemaK iat vorgesehen: Der Rotor wild in die Zentrifuge ein- 
gesetzt Die Differenz der Solltemperatur und der Ausgangs- 
temperatur des Rotors wird gebildet und gespelchert Der 
Zentrifugenantrieb und das Kalte-Warme-Aggregat nicht 
aber der Vakuumerzeuger. werden in Betrieb genommen. 
Die RotoroberflSchentemperatur und die Kesselmanteltem- 
peratur werden simultan laufend genoessen und ihre Diffe- 
renz uber die Zeit integriert. Das so gebildete Integral wird 
mit einem rotorspezifischen Faktor multlpliziert. Dieses Pro- 
dukt wird laufend mit der Differenz zwischen Solltemperatur 
und Ausgangstemperatur verglichen, und bel Gleichheit 
wird der Zentrifugenantrieb abgeschaltet und der Vakuum- 
erzeuger in Betrieb gesetzt 
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Patentansprflche Zentriftige), aber immer noch unbefriedigeiuL 

Wegen der erforderlidien Vortemperiening ist die 
1. Verfahren zur Temperiemog der Rotoren von sofbrtige Zentrifugation von Prob^igut unmdglich. Ei- 
Ultrazentrifiigen mit Eingabe der Solltemperatur ne Vortemperi^mng auf "Abnif dner Anzafai Rotoren 
und Erfassung der Ausgangstemperatur des Ro- 5 fOr Probengut mit unterschiedtichen Solltemperaturen 
tors, dadurch gekemteddme^ daB der Rotor (1) in ist kaumdurchfOhrbar und sinnvolL 
die Zentrifuge eingesetzt wird, die Differenz der AuBerdem beinhaltetdieseVerfahrensweise die Tern- 
SoUteniperatur(7jb2$ und der Ausgangstemperatur peraturgenauigkeit beeintrachtigende Faktoren: die 
(To) des Rotors (1) gebildet und gespeichert wird, Oberf Qhrung der Rotoren aus den Kflhlsehr&nken in die 
der Zentrifugenantrieb (3) und das KMte-Warme- lo Zentrifuge, das Einbringen des Probengutes in die Pro- 
Aggregat(4),mchtaberderVakuumerzeuger{6),in benbecher und die Anlauf phase der Zentrifuge ohne 
Betrieb genommen werd^ die Rotoroberfl^chen- Vakuum. Durch diese Faktoren ist die Ausgangstempe- 
temperatur (r(ro, 4) und die Kesselmanteltempera- ratur des Rotors nicht sicher definiert Die An2eige der 
tur(riir(^)simultanlaufendgemessentmdihreDif- indirekt gemessenen Oberflachentemperatur des Ro- 
ferenz dber die Zeit integriert werden, das so is tors reprasentiert nicht mit hoherSidierheit die tatsich- 
gebildete Integral mit einem rotorspezifischen Fak- liche Temperatur des Probengutes. 
tor {K§d multipliziert win), cfieses Produkt st^dig Die Erfinduiig hat den Zwedc, die Temperierzeit zu 
mit der ^Ferenz zwischen Solltemperatur (Tsb^ verkDrzen. den Energieverbrauch fiir die Temperiening 
und der Ausgangstemperatur (7^) des Rotors (1) zu senken, sofortige Zentrifugation von Probengut zu 
verglichen wird und bei Gleicfaheit der Werte der 20 ermoglichen, den apparativen Aufwand fOr die Tempe- 
Zentrifugenantrieb (3) abgeschaltet und der Vaku- rierung zu senken und eine hohe Temperaturgenauig- 
umerzeuger (6) in Betrieb gesetzt werden. keit zu gewShrleisten. 

Z Verfahren zur Temperierung nach Anspruch 1, . Der Erfindung lag die Aufgabe zugrunde^ ein Verfah- 
dadurch gekennzdchnet, dafi die Langzeitmtegra- ren zur Temperierung der Rotoren in der Zentrifuge zu 
tion durch eine vorbestimmte Anzahl (ii) aufeinan- 25 entwickehL 

derfolg^der Kurzzeitintegrationen realisiert ist, Die Losung dieser Aufgabe schlieBt als bekannt die 
das mit dem rotorspezifischen Faktor {Kr) multipli- Emgabe der SoUtemperatur in die Zentralsteuerung und 
zierte Integral maidmal einen vorbestimmten Wert die Erfassung der Ausgangstemperatur des Rotors ein. 
(A) annimmt, der ein Bruchteil der Differenz zwi- ErfindungsgemaBistvorgesehen: 
schen Solltemperatur (T^ui) und Ausgangstempera- 30 Der Rotor wird in die Zentrifuge euigesetzt Die Dif- 
tur (7^) des Rotors ist; die Kurzzeitintegrationen ferenz der Solltemperatur und der Ausgangstemperatur 
gez^t werden, ihre Anzahl (n) mit der vorbe- des Rotors wird gebildet und gespeichert 
stimmten Anzahl (n) vergiidien und bei Gleichheit Der Zentrifugenantrieb und das Kalte-Wanne-Ag> 
derTemperiervorgangbeendetwird. gregat, nicht aber der Vakuumerzeuger, werden in Be- 

55 trieb genommen- Die Rotoroberflachentemperatur und 
Beschreibung die Kesselmanteltemperatur werden simultan laufend 

gemessen und ihre Differenz fiber die Zeit integriert 
Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Temperie- Das so gebildete Integral wird mit einem rotorspezifi- 
rung der Rotoren von Ultrazentrifugen. Ultrazentrifu- schen Faktor multipliziert Dieses Produkt wird laufend 
gen werden heute in vielen Labors der Forschung, Me- 40 mit der Differenz zwischen Solltemperatur und der Aus- 
dian und Industrie zur Trennung von Teilchensuspen- gangstemperatur der Rotors verglichen und bei Gleich- 
^onoi Oder -gemiscfaen mit relativ niedrigen Moleku- heit der Werte werden der Zentrifugenantrieb abge- 
largewichten dngesetzt sdiahet und der Vakuumerzeuger in Betrieb gesetzt 

AJle bekannten Ultrazentrifugen sind mit dnem Tern- Die Erfindung soil nadistehend anhand von zwei Aus- 
peraturregelsystemzumTnnpaieren der Rotoren aus* 45 fOhrungsbeispieleni^ererl&utert werden: 
gerOstet Die Temperaturiconstanz ^dt besonders bei 

bblogischen Substanzen zur GewShrieistung physiolo- AusfOhrungsbeispiel 1 : 

gisch aktiver Be^gungen und bei analytisdben Arbei- 

ten erne wichtige Rolle. Da die Wdrmeleitung infolge Inderzugehorigen Zeichnungzeigen 
des Vakuums sehr gering ist und nur durch Warme- 50 Fig. 1 das SignalfluBsdiema dieses Beispiels 
strahlung erfolgt, wurde das alleinige Temperieren in Fig. 2 den Z^eitverlauf der maBgeblichen Temperatu- 
der Zentrifuge zu viel Zeit tmd Energie beanspruchen. ren 

Deshalb wird die Temperierung bei grdBeren Abwei- F1g.3denTemperaturverlauf imRotor. 
chungen zwischen Soli- und Ausgangstemperaturen der Das dargestellte SignalfluBschema beinhaltet zur 
Rotoren, was bei biologisch aktiven Substanzen stets 55 Verdeutlichung der Zusammenh^ge auch wichtige 
der Fall ist, in zwei Schrittendurehgefiihrt: die Vortem- Strukturelemente einer Ultrazentrifuge: den Rotor 1, 
perierung der Rotoren auBerhalb der Zentrifugen in denRotoricessel%denAntriebsmotor3,dasK^te*W§r- 
KiUdschranken und die Feinregelung in der laufenden me-Aggregat 4 mit den Kflhl-Heiz-Schlangen 5 um den 
Zentrifuge unt^ Vakuum. Diese Verf ahr^isweise ist al- Rotorkessel % die Vakuumpumpe 6^ die Zentralsteue- 
lenbekanntoiUltrazentritiigraeigaiiyZ.B.'XJPGS'des 60 rung 7, die Euigabeeuirichtung 9» den Strahlungsdetek- 
VEB MLW Mediaontechnik Leipz^ DD, "L 8 KT der Fa tor 9 fur die Rotoroberfiachentemperatur und den Ro- 
Beckman, US, "Centrikon T — 207(f der Fa. Kontron, torkennungsdetektor 10. 

CH, und "SCP 70 — H" der Fa. Hitachi, JP. Sie setzt das Vor Ausldsung der Temperierphase wird die zu errei- 
Vorhandensein von Kiihlschranken voraus. Insgesamt chende Solltemperatur Ts^indieEingabeeinrichtungS 
ist die Temperierzeit der Rotoren groR wobei der weit- 65 analog oder digital eingegeben und gespeichert In ei- 
aus groBere 2^itbedarf in der Vortemperiening an^Ut nem Speicher 11 sind rotorspezifische Faktom J^Kabge- 
Die Energiebilanz ist zwar gOnstiger als bei alleiniger speichert, dieden jeweiligen Rotorkenntmgen zugeord- 
Temperieruqg m der Zentrifuge (geringere Laufzeit der net sind. Dieser nicht fluchtige Speicher 11 kann entfal- 
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len.wennderjewdIigerotorepezif^^ zwischen Rotoroberfiache und Kesselwand unddurch 
log der Solltemperatur n emg^eben und gespeichert Erzeugung einer groflen Warmekonvektion zwischen 

. ,^ , ^ . ^ beiden entsteht ein groBer Warmestrom durch die Ro- 

Mit AiisI6sung der Tempenerphase wird durdi die toroberfladie. Dies wird realisiea indem die Kessel- 

Zentralsteuerung 11 der Antriebsmotor 3 in Betrieb ge- 5 wand mit mawmaler Leistung vom Beginn der Tempe- 

setzt Der Rotor 1 beguint zu rotierea Zwischen dem rierung an beheizt oder gekflhit und die Luftschicht zwi- 

abgespeicherten TemperatursoUwert Tsob und dem in schen Kesselwand und Rotoroberflflche durch Rotieren 

diesem Moment vom Strahlungsdetektor 9 erfaflten des Rotore mit einer dafflr optimalen Drehzahl stark 

Ausgangsteraperaturwert 7i wird im MerenzbUdner verwirbelt wird. Vor Beginn des TOTiperiervoreanges 

12 die Differenz gebildet und in einem zugehdrigen 10 wird die zumErreichen der SoDtonperatur T^desRo- 

Speicher ^ Referenzsignal abgespeichert Ein Kompa- tors notwendig^ auf den Rotor zu flbertragende oder 

M ^'P'Sf^.^^*''^?.^ W '^otor zu entdehende Warmemenge in Abhangig- 

NuU, (b) gleich NuU oder (c) Werner NuU ist In Abhan- keit von der Rotorausgangstemperatur To und der SoU- 

gijSteitvomResidtatAeserP^^ temperatur r5Wf ermittelt Wahrend des Temperiervor- 

todsteuenmg 7 die Betiiebsart des Warme-Kalte-A|j- 15 ganges wini flber die Rotoroberflachentemperatur T/a, 

grqgate4cmgesteHtunddanachdas Aggregatnutmaw- und die Kessehnanteltemperatur Tw die &ertrageS 

maler Leistung m Betrieb genommea Im FaU (a) wird oder entzogene Warmemenge indirekt erfaBt Ent- 

die Kesselmnd beheizt. im Fafl (c) gekflhit Fig. 2 steUt spricht die so erfaBte WSnnemenge der am Anf ang er- 

den FaU (c) dar, Im FaH (b) wird durch die Zentralsteue- mittelten notwendigen Warmemenge, wird die Konvek- 

rung die Tempenerphase beendetMittels do- vom De- 20 tion wieder auf dn Minimum, z.B. durch Evakuieren der 

tektor 10 abgetastet«i Rotoricennung wird im Spekher Rotorkammer und Abbremsung des Rotors bis zu sei- 

11 der rotorspezifische Faktor Kr ausgewahlt Nach In- nem Stillstand, reduziert 

betriebnahme des Warme-Kaite-Aggregats 4 wird m Durch die Einbeziehung des rotorspczifischen Fak- 
einem weiteren DifferenzbUdner 14 die mit dem rotor- tors Kr in die ErmittluQg der bereits auf den Rotor 
spezifischen Faktor Kr multiplizierte Differenz zwi- 25 ubmragenen oder von ihm abgefOhrten Warmemenge 
schen der von emem FOhler 15 erfaBten Kessehnantei- wiiti der sich wahrend der TemperieruM im Rotor aus- 
temperatur Tw (I) und der vom Strahlungsdetektor 9 biklende Temperaturgradient berQcksichtigt Er ver- 
t?^®'' Ftotoroberfiadienteinperatur r{r«, ^gebiklet: schwindet nach Beendigung des Temperiervorganges. 
Kr (7W- TR^y per nachgesdialtete Int^tor 16 biMet Fig. 3 zeigt den Temperaturveriauf im Rotor in AbhSn- 
dMZ^itmtegral flber die faktoriertf^kontinmerifchcr- 30 gigkeitvom Abstandrvonder RotorachsefiirdenAus- 
faBte Temperaturdi^renz: ^ngszustand a, einen Zeiq>unkt b wahrenddes Tempe- 
' - rierens, den Endzustand </und den Zustand c nach Tem- 
Kr {(Tur- TRfi)dt peraturausgleichim Rotor. 

35 Ausf lihrungsbeispiel 2: 



Als rotorspezifischer Faktor Kr wml die Beaehung 



In der zugehdrigen Zeichnungzeigen: 



^ ^_v, . . A . 12 Fig. 4 das SignalfluBsdiema dieses Beispiels 

^ F m I ^ Fig-5denZeitveriauf dermaflgdblichenTemperatu- 

. _ 40 ren. 

benutzt, wobei nut Vdas Rotorvolumen,1Sit mdii? JUh Dieses Beispiel unterscheidet skfa von dem vorste- 

tormasse, nut Fdie Rotoroberfteche, mit A die spezifi- henden Beispid dadurch. daB die Langzeitintegration 

sche Warmeleitahigkdt und mit cdie spezifisdie WSr- flber die Zeit von 0 bis <c«f im Int^ator 16 realisiert 

mekapazitatdesRotormaterialsbezeichnetwerdea wird durch eine Vielzahl von aufeinanderfolgenden 

ImlComparator 13 wird geprflft, ob das Integral noch 45 Kurzzeitintegrationen flber die variablen Zeitelemente 

Werner ds das mi Differairf)ildner 12 gebUdete Signal Atf, Die GrdBe der Zeitelemente At, wird dadufdi fest- 

{Tsoo - To) 1st Solange die Prufung posidv ausgeht. lau- gelegt, daB das mit dem rotorabhangigen Faktor Kr 

fenderbeschnebeneTemperiervorgangundderSignal. multiplizierte Integral der kontinuieriich im Differenz^ 

verarbeitungsvorgang ungestdrt weiter ab. Wird zu ei- bildner 14 gebildeten Differenz zwischen der Kesseir 

nem Zeitpunkt i;«Kf festgesteUt, daE das Ausgangssignal 50 wandtemperatur Tw(^ und der RotorobOTflacfaentem- 

des Komparators 13 mcht mehr kleiner als das Aus- peratur T(r^ ^ flber das Zeitelement An immer emen 

gangssignaldes DifferenzbJdners 12 1st. wird der Tem- konstanten Wert ^ergibt Die GrdBe von A wird durch 

S^vT"^^^ a""^ die Zentialsteuerui^g 7 die angestrebte Tempemturgenauigkdt festgelegt und 

dieVakuumpumpee emsch^ ist in der Schaltung fet abgeroSK oder wiid flber 

^^Iflf^'^r T^-J"' »>e!timmt^^^^ 55 die Emgabeemrichtung 8 emg^geben. Sie ist stets ein 

^Si^n^^^ Bruchteil von Tsau- Im Difflrenzbildner 17 wu-d im 

^^I^XZ . des Rotors 1 aus. Nach Moment des Temperierbegimisneben der fflr die Wahl 

Sfij^d des Rotors 1 wud die Rotorkammer wieder der Betriebsweise des Wtoie-Kalte-Aggregats 4 nS- 

Die mitgenamite Fmiktionsstruktur der Signalverar- ao JuoSfnT "^^^^ ^"^^ ''^ ^"^^ ^"^"^ 

beitung beinhaltet nur die idealisierte Darstellung der - 

Struktur ihrcr Schaltung, nicht aber deren konkrete ^ 7^/ ~ Tj 
Ausfuhrung. Letztere kann im wesentlichen auf pro- " a 
grammierte Mikrorechentechnik aufgebaut sein. Sie ist 

nicht Gegenstand der Erfindung. Das beschriebene Ver- 65 gebildet Diese Zahl n wird nur zur weiteren Verwen- 
fahren bewirkt auf folgende Art und Weise erne Rotor- dung abgespeichert Der Wert des Integrals vom Inte- 
^ . gratorl8wirdineinemKomparatorl9mitderkonstan- 
Durch den Aufbau ernes groBen Temperaturgefines tenOroBe A vergUchen. Entspricht der Wert des fakto- 
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rierten Integrals genau dem Wert wind die Integra- 
tion abgebrochen, der Wert geldscht und die Integra- 
tion flber das nSchste Zeitelement Att ausgelost Der 
erfolgte Int^^rationsabbrtich wird in einem Zahler 20 
registriert Der Zfihlerstand dieses Zahlers wird in 
einem weiteren Komparator 21 mit dem Signal fOr die 
Zahl n vergUdien. Entspricht der Z&Uerstand der 
ZaU A wird der Temperiervorgang analog dem AusfQh^ 
rupgsbdspiel 1 abgebrochen. 

AuSstellung der verwendeten Bezugszeidien 



10 



1 Rotor 

2 Rotorkessel 

3 Antriebsmotor i5 

4 Kalte-Wtone- Aggregat 

5 KQhl-Heiz-Schlangra 

6 Vakumnpumpe 

7 Zentralsteuerung 

8 Eingabeeinnchtimg in 

9 Strahlimgsdetektor 

10 Rotoikmim^gsdetektor 

11 Speicher 

12 £Mff erenzbOdnc^ 

13 Komparator 25 

14 Dififerenzbildner 

15 Fabler der Kesselmanteltemperatur 

16 Integrator 

17 Differenzbildner 

18 Integrator 30 

19 Komparator 

20 Z^er 

21 Komparator 

A Konstanterlntegrationswert 

Kr rotorspezifischerFaktor 35 

tt AnzahlderKurzzdtintegrationen 

J7' Zahleistand 

7^ Rotorausgangstemperatur 

7^ SoUtemperatm* 

Tifo, 0; Tro RotoroberflSdientemperatur 40 
Tw{ii',Tw Kesselmanteltemperatur 
t Zeit 

tend EndpmiktdesTemperiervorganges 
Ati Zeitelement 
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ABSTRACT : 

CHG DATE=19990617 STATUS=0> The invention relates to a 
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shorten the temperature -control time, to reduce the energy 
consumption, to 
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and to guarantee a high temperature accuracy. It was based 
on the object of 

developing a method for controlling the temperature in the 
centrifuge • 

According to the invention, it is provided that the rotor 
is inserted in the 

centrifuge; the difference between the reference 
temperature and the starting 

temperature of the rotor is formed and stored; the 
centrifuge drive and the 

heating/ cooling assembly are started up, but not the vacuum 

generator; the 

temperature of the rotor surface and the temperature of the 
outer surface of 

the vessel are measured constantly and simultaneously and 
their difference is 

integrated over time; the integral thus formed is 
multiplied by a factor 

specific to the rotor; this product is constantly compared 
to the difference 

between the reference temperature and the starting 

temperature; and if they are 

the same, the centrifuge drive is switched off and the 
vacuum generator is 
started up. 



